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吸附在 R 纳米微粒表面 C O 的氧化
电流峰较宽
.
原位傅里叶变换红外反射光谱检测到 R 纳米微粒电极表面的孪生吸附态 C O
,
以及随电极
电位变化线型吸附和孪生吸附态 C O 向桥式吸 附态 C O 的转化过程
.
还发现了 R 纳米微粒上吸附态 C O
的增强红外吸收等一系列特殊性能
.

























































( i ) tP 金 属 纳 米 微粒 的 合 成 日0]
.
称 取
H ZP t e 一6
·
6 H Zo 0
.





12 9 的聚乙烯毗咯烷酮 ( P v )P 和 180 m L 甲醇
,
在剧




L 一 ’ 的 N a 0 H 溶液
.















































( i ) 实验条件
.




加速电压为 1 20 k V
用 x H D
一
n 型恒电位仪 (厦门大学化学系 )进行电化学
实验
,





e x u s 5 7 0 (N i e o l e t )红外仪上进行
,
配备液

































C o 完全氧化为 C O
Z ,
从
而在差谱中给出吸附态 C O 的信息
.
采用多步电位阶
跃 (M s F IT R )S 方法 l5]
,





0 v 区间 (C O 可稳定吸附
在电极表面 )循环扫描
,




















结 果 光 谱 表 示 为 △尺次
= [R (E s ) 一 R (凡 ) 1/R (E
R )
.








M il op er 超纯水和超纯硫酸试剂配制
.
实验开始前通
1 69 8 Ww W
.




第 4 7卷 第 2 2 期 2 0 02 年 1月 科 考 五 叙








P 1 t纳米微粒的 T EM 表征
图 l ( a)和 (b )分别为所制备的 R纳米微粒的透射
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L一 1 H 2 s 0 4 + 吸附态 c o : 虚线 : 0 5 m ,)l
·
L
一 ’ H Zs o ; +
溶 液饱 和 C O
图 I R 纳米微粒的 T E M 图像 a( )和 R 纳米微粒的
T E M 电子衍射图 ( b )
.2 2 电化学循环伏安 (C v )结果
当 C O 在电极表面吸附达到饱 和后
,
通 N : 除尽
0
.
5 m o l
·
L
一 ’ H Z S o 、 溶液 中的 e o
,
记录的 e v 曲线如
图 2 中实线所示
.
比较第 1 周和第 2 周电位扫描的
C v 曲线
,
可看到吸附态 c O( c Oa
d )抑制 了一 0
.
25 至





于 住 7 和 o
.
8 7 v 附近的两个电流峰
,
因 c o
a d 在第 1
周电位扫描中被完全氧化
,





zA u 在 0
.
5 1二 0 1
·

























I v 时出现 A u 的氧化电流和负向电位扫
描 中位于 0
.
9 4 V 的对应 A u 氧化物的还原电流峰
.
图
2 中虚线为溶液中含有 C O 的 C V 曲线
,
可观察到当
电位高于 住05 V, 溶液中 C O 的氧化即可进行
,
给出





.2 3 电化学原位 F T I R 反射光谱研究结果
首先在 C o
a d 稳定的研究电位 E
S (从一 0
.
2 25 v 逐
步升高到一 o
.




a d 完全氧化的参考电位 E
R (1
.








分别位于 2 0 5 0
,









c o 在本体 R 电极表面吸附主
要生成线型吸附态 (C O




分别在 2 0 7 0 和 1 86 0









L 和 C O B 的红外吸收
,
与吸附在
本体 tP 电极上的光谱特征 (图 3 (b) )相 比
,
可知吸附在
R 纳米粒子上的 C O L和 C O B 的红外吸收被显著增强
.











/ A u 电极 e v 曲线
积分得到氢吸脱附电量 Q













S C IC h i n a
.
C O m 16 9 9
科 考 连 叙 第
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电极 C O 吸附的 M S
一




s m o l /L
H Z S o 4
,
E R 二 l
.
o o V, 百 S从一 0
.




一一开路电位 ; b一一多晶 tP 电极 ;
。
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2 0 4 7
.
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E/ V ( v s
.
S C E ) E/ V ( v s
.
S C E )
( a ) ( b )
纳米微粒电极上吸附态 C O 红外吸收峰位 a() 及强度( b) 随电位的变化
1 70 0 WW W
.
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约 0 7c m
一 ’ l ’ 4 }
.
在图 3 光谱 中 c 0
T 的另一位于较低波




c m 一 ’ 附近的谱峰半峰宽显著增加 的一个原
因
.
为了进一步显示 C O 吸附在 R 纳米微粒上的红外
特性
,














表面无 C O 吸附和 A
u
表面只有 P v C 膜
(P v c/ A u) 时获得的光谱
.
可以看到在 P v C/ A
u 电极上
无任何 C O 吸附
; 当 n m
一
tP n/ A





















随着 石 s 从一0
.






C O B 3
个谱峰的峰位都发生移动
.
图 4( a) 分别为 c o 的线
型
、







的斜率得到 tS 盯 k 系数
,
C O L 和 C O B 分别为 5 (本体
P t上为 3 0
c m
一 ’ · v
一 ’
)和 2 4 c m
一 ’ · v
一 ’ , 而 e o T给出负














c O B 3 个谱峰的强度也随着 E
s 的升高而发生变化
,














R n/ A u 上
,
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果显示其吸附态 C O 的氧化电流峰较宽
,
表明 C O 在
该纳米微粒上的吸附状态较多
.
通过原位 F IT R 反射
光谱观察到吸附在 R 纳米微粒上的孪生态 C O 物种
,
以及线型和孪生态 C O 向桥式 C O 的转化过程
.
研究
发现在 R 纳米微粒 电极上
,
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